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(57) Abstract: The invention relates to a method for sublimation growth of an SiC monocrystal involving the use of a crucible 
with a solid SiC supply and an SiC seed crystal, whereby the SiC monocrystal is grown on said crucible. The crucible is evacuated 
during a start phase (70) prior to the actual growth phase (80), whereupon it is filled with a protective gas until growth pressure 
(PI) is obtained therein. The crucible is initially heated to an intermediate temperature (TO). It is subsequently heated up to growth > 
temperature (Tl) in a heating phase (71) with a heaung-up rate of no more than 20 °C/min. Controlled gerrninauon on the SiC"se5d 
crystal can thus be obtained during said heating-up phase (71). 
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Veroffentlicht: 

— Mit internationalem Recherchenbericht. 



Zur Erkldrung der Zweibuchstaben-Codes, und der anderen 
Abkurzungen wird auf die Erkldrungen ("Guidance Notes on 
Codes and Abbreviations") am Anfangjeder reguldren Ausgabe 
der PCT'Gazette verwiesen. 



(57) Zusammenfassung: Bei dem Verfahren zur Sublimationszuchtung eines SiC-Einkristalls wird ein Tiegel mit einem Vorrat aus 
festem SiC und einem SiC-Keimkri stall, auf den der SiC-Einkristall aufwachst, wahrend einer der eigentlichen ZUchtungsphase (80) 
vorgeschalteten Startphase (70) evakuiert und dann mit einem Schutzgas befiillt t bis im Tiegel ein Zuchtungsdruck (PI) erreicht isl 
AuBerdem wird der Tiegel zunachst auf eine Zwischentemperatur (TO) und dann in einer Aufheizphase (71) mit einer Aufheizge- 
schwindigkeit von hochstens 20 °C/min % auf eine Zuchtungstemperatur (Tl) erhitzt. Dadurch wird bereits in der Aufheizphase (71) 
ein kontrolliertes Ankeimen auf dem SiC-Keimkristall erreichL 
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Beschreibung 

Verfahren zur Sublimationszuchtung eines SiC-Einkristalls mit 
Aufheizen unter Ztichtungsdruck 

5 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Sublimationszuchtung 
wenigstens eines SiC-Einkristalls, bei dem ein Vorrat aus 
festem Siliciumcarbid (SiC) in einen Vorratsbereich eines 
Tiegels und mindestens ein SiC-Keimkristall in mindestens 

10 einen Kristallbereich des Tiegels eingebracht werden, der 

Tiegel wahrend einer Startphase auf Ztichtungsbedingungen ge- 
bracht wird und der SiC-Einkristall wahrend einer Ziichtungs- 
phase gezuchtet wird, indem das feste SiC des Vorrats zumin- 
dest teilweise sublimiert und in eine SiC-Gasphase mit SiC- 

15 Gasphasenkomponenten uberfuhrt wird, sowie die SiOGasphasen- 
komponenten zumindest teilweise zu dem SiC-Keimkristall 
transportiert und dort als aufwachsender SiC-Einkristall ab- 
geschieden werden. Ein derartiges Verfahren zur Sublimations- 
zuchtung eines SiC-Einkristalls ist beispielsweise aus der 

20 DE 32 30 727 C2 bekannt. 

Bei dem bekannten Verfahren wird festes Siliciumcarbid (SiC), 
das sich in einem Vorratsbereich befindet, auf eine Tempera- 
tur zwischen 2000°C und 2500°C erhitzt und damit sublimiert. 

25 Eine durch die Sublimation entstehende SiC-Gasphase enthalt 
als SiC-Gasphasenkomponenten unter anderem reines Silicium 
(Si) sowie die Carbidverbindungen Si 2 C, SiC 2 und auch SiC. 
Das Gasgemisch dieser SiC-Gasphase diffundiert durch eine 
porose Graphitwand in einen Reaktions- oder Kristallbereich, 

30 in dem sich ein SiC-Keimkristall befindet. Auf diesem kri- 
stallisiert Siliciumcarbid aus der SiC-Gasphase bei einer 
Kristallisationstemperatur zwischen 1900°C und 2000°C aus. In 
dem Kristallbereich befindet sich neben dem Gasgemisch der 
SiC-Gasphase auch ein Schutzgas, vorzugsweise Argon (Ar) . 

35 Uber eine entsprechende Einleitung dieses Argon-Gases wird 
ein im Kristallbereich gewtinschter Ztichtungsdruck zwischen 
1 mbar und 5 mbar eingestellt. Der Gesamtdruck im Kristall- 
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bereich setzt sich aus dem Dampfpartialdruck der SiC-Gasphase 
und dem Dampfpartialdruck des Argon-Gases zusammen. 

Vor dem Beginn der eigentlichen Zuchtungsphase wird der Tie- 
5 gel und damit auch die Tiegelinnenzone auf eine Zuchtungs- 
temperatur erhitzt. Wahrend dieser Aufheizphase wird in dem 
Tiegel durch Befullung mit einem Schutzgas, beispielsweise 
mit Argon, ein Aufheizdruck eingestellt, der deutlich iiber 
einem spater wahrend der Zuchtungsphase verwendeten Ziich- 
10 tungsdruck liegt. Nach Erreichen der Ztichtungstemperatur wird 
der Druck dann durch Abpumpen auf den erheblich niedrigeren 
Ztichtungsdruck reduziert. 

Auch in der EP 0 389 533 Bl wird ein Verfahren zur Sublima- 
15 tionsztichtung eines SiC-Einkristalls beschrieben, bei dem ein 
Tiegel vor der Ziichtungsphase auf eine Ziichtungstemperatur in 
der GroJienordnung von 2200°C aufgeheizt wird, wobei gleich- 
zeitig ein hoher Aufheizdruck von etwa 530 mbar eingestellt 
wird. Nach Erreichen der Zuchtungstemperatur, die sich im 
20 ubrigen im Vorratsbereich und im Kristallbereich geringfugig 
voneinander unterscheiden, so daJi sich der ftir den Transport 
der SiC-Gasphasenkomponenten erforderliche Temperaturgradient 
einstellt, wird der Druck im Tiegel dann auf einen erheblich 
niedrigeren Ztichtungsdruck von etwa 13 mbar eingestellt. 

25 

Ein weiteres Verfahren zur Sublimationsziichtung eines SiC- 
Einkristalls ist aus dem Aufsatz Journal of Crystal Growth, 
Vol. 115, 1991, Seiten 733 bis 739 bekannt. Auch bei diesem 
Verfahren erfolgt ein Aufheizen des zur ZUchtung eingesetzten 

30 Tiegels unter einem hohen Argongas-Druck von etwa 1000 mbar 
(= Atmospharendruck) . Sobald die gewiinschte Ziichtungstempe- 
ratur erreicht ist, wird der Argongas-Druck auf den Ziich- 
tungsdruck reduziert. Der ZUchtungsdruck kann bei diesem Su- 
blimationsverf ahren auch in der Zuchtungsphase noch variie- 

35 ren. Der Ziichtungsdruck kann dabei Werte zwischen 1,33 mbar 
und 1000 mbar annehmen. 
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Auch in dem Obersichtsauf satz Electronics and Communications 
in Japan, Part 2, Vol. 81, No. 6, 1998, Seiten 8-17 wird ein 
Verfahren zur Sublimationszuchtung eines SiC-Einkristalls 
beschrieben, bei dem das Aufheizen unter einem hohen Druck 
5 von etwa 800 mbar erfolgt. Der hohe Druck ist notwendig, um 
eine Kristallisation bei einer niedrigen Temperatur, d.h* bei 
einer Temperatur unterhalb der eigentlichen Zuchtungstempera- 
tur, zu vermeiden. Die Kristallisation bei niedriger Tempera- 
tur wtirde andernfalls namlich zur Bildung eines unerwunschten 
10 Polytyps ftlhren. 

Die bekannten Verfahren heizen somit allesamt den Tiegel zu- 
nachst unter hohem Aufheizdruck auf die gewiinschte Zuchtungs- 
temperatur auf, um danach den Druck auf den erheblich niedri- 
15 geren Zuchtungsdruck zu reduzieren. Es zeigt sich jedoch, dali 
bei diesen Verfahren die Kristallqualitat des aufwachsenden 
SiC-Einkristalls beeintrachtigt werden und daraus insbeson- 
dere eine unerwiinscht hohe Def ektbildungsrate resultieren 
kann. 

20 

Die Aufgabe der Erfindung besteht nun darin, ein Verfahren 
der eingangs bezeichneten Art anzugeben, das ein verbessertes 
. Ankeimen des aufwachsenden SiC-Einkristalls auf dem SiC-Keim- 
kristall gewahrleistet und damit auch eine hohere Kristall- 
25 qualitat des aufwachsenden SiC-Einkristalls ermoglicht. Ins- 
besondere soil eine unkontrollierte Anlagerung von SiC-Gas- 
phasenkomponenten an einer Kristallisationsoberf lache sicher 
vermieden werden. 

30 Zur Losung der Aufgabe wird ein Verfahren entsprechend den 
Merkmalen des Patentanspruchs 1 angegeben. 

Bei dem erf indungsgemafien Verfahren zur Sublimationszuchtung 
wenigstens eines SiC-Kristalls handelt es sich um ein Ver- 
35 fahren, bei dem 

a) ein Vorrat aus festem SiC in einen Vorratsbereich eines 
Tiegels und mindestens ein SiC-Keimkristall in minde- 
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stens einen Kristallbereich des Tiegels eingebracht 
werden, 

b) der Tiegel wahrend einer Startphase auf Ziichtungsbedin- 
gungen gebracht wird, 
5 c) der SiC-Einkristall wahrend einer Zuchtungsphase ge- 

ziichtet wird, indent das feste SiC des Vorrats zumindest 
teilweise sublimiert und in eine SiC-Gasphase mit SiC- 
Gasphasenkomponenten iiberfuhrt wird, sowie die SiC-Gas- 
phasenkomponenten zumindest teilweise zu dem SiC-Keim- 
10 kristall transportiert und dort als aufwachsender SiC- 

Einkristall abgeschieden werden, 

wobei der Tiegel wahrend der Startphase 

d) zunachst evakuiert und dann mit einem Schutzgas befullt 
wird, bis im Tiegel ein Ziichtungsdruck erreicht ist, 

15 sowie 

e) zunachst auf eine Zwischentemperatur und dann in einer 
Aufheizphase ausgehend von der Zwischentemperatur mit 
einer Aufheizgeschwindigkeit von hochstens 20°C/rnin auf 
eine Ztichtungstemperatur erhitzt wird. 

20 

Die Erfindung beruht dabei auf der Erkenntnis, daB sich bei 
dem bislang praktizierten Verfahren nach dem Stand der Tech- 
nik die SiC-Gasphase am SiC-Keimkristall insbesondere wahrend 
der Druckabsenkung auf den Ziichtungsdruck nicht im thermo- 

25 dynamischen Gleichgewicht mit dem SiC-Keimkristall befindet. 
Dadurch kann es wahrend der Druckabsenkung zu einer unkon- 
trollierten Anlagerung von SiC-Gasphasenkomponenten an einer 
Kristallisationsoberf lache des SiC-Keimkristalls kommen. Dies 
kann sich ungiinstig auf das zu Beginn des Zilchtungsprozesses 

30 stattfindende Ankeimen des aufwachsenden SiC-Einkristalls auf 
dem SiC-Keimkristall auswirken. 

Demgegentiber kann ein Ankeimen der SiC-Gasphasenkomponenten 
auf einer Kristallisationsoberf lache des SiC-Keimkristalls 
35 erheblich verbessert werden, indent das Aufheizen des Tiegels, 
des SiC-Keimkristalls und des SiC-Vorrats auf die ZUchtungs- 
temperatur im wesentlichen bereits bei dem spater auch wah- 
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rend der Zuchtungsphase vorgesehenen Zuchtungsdruck vorgenom- 
men wird. Dadurch entfallt insbesondere das beim Stand der 
Technik iibliche Absenken des Drucks nach Erreichen der Ziich- 
tungstemperatur und auch das durch diese Druckabsenkung her- 
5 vorgerufene unkontrollierte Anwachsen von SiC-Gasphasenkompo- 
nenten auf der Kristallisationsoberf lache des SiC-Keimkri- 
stalls. Durch ein langsames Aufheizen mit einer Aufheiz- 
geschwindigkeit von hochstens 20°C/min, vorzugsweise mit 
einer Auf heizgeschwindigkeit von hochstens 10°C/min, und 

10 einem bereits wahrend dieser Aufheizphase eingestellten Zuch- 
tungsdruck im Tiegel findet namlich bereits wahrend dieser 
Aufheizphase ein geringf iigiges und kontrolliertes Ankeimen 
von SiC-Gasphasenkomponenten an der Kristallisationsober- 
f lache des SiC-Keimkristalls statt. Unter dem Zuchtungsdruck 

15 wird in diesem Zusammenhang stets der Gesamtdruck im Tiegel 
wahrend der Ziichtung verstanden. 

Durch die langsame Aufheizgeschwindigkeit bei gleichbleiben- 
dem Druck im Tiegel befinden sich die SiOGasphase und der 

20 SiOKeimkristall praktisch immer nahe am thermodynamischen 
Gleichgewicht . Dadurch wird bereits zu diesem friihen Zeit- 
punkt eine gute Grundlage fur den spater wahrend der Ziich- 
tungsphase aufwachsenden SiC-Einkristall geschaffen. Das kon- 
trollierte Ankeimen fiihrt zu einer guten Verbindung zwischen 

25 dem SiOKeimkristall und dem aufwachsenden SiC-Keimkristall . 
Die resultierende Verbindung ist praktisch frei von Stor- 
stellen, die ansonsten als Ausgangspunkt ftir die Bildung von 
Kristalldefekten dienen konnten. Der SiC-Einkristall wachst 
damit mit einer sehr hohen Kristallqualitat auf. 

30 

Beim Stand der Technik wird demgegeniiber ein Ankeimen wahrend 
der Aufheizphase gezielt durch das in den Tiegel eingeleitete 
Schutzgas und durch den damit eingestellten hohen Druck 
unterdrtickt. Der hohe Argongas-Druck verhindert dabei eine 
35 Diffusion der SiC-Gasphasenkomponenten zu dem SiC-Keimkri- 
stall, so dafl ein Ankeimen praktisch unmoglich ist. Sobald 
der hohe Druck nach Erreichen der ZUchtungstemperatur auf den 



WO 01/04391 



PCT/DE00/02174 



6 

erheblich niedrigeren Zlichtungsdruck reduziert wird, setzt 
der Ankeimvorgang unmittelbar ein. Da die einzelnen SiC-Gas- 
phasenkomponenten aber unterschiedliche Dif f usionskonstanten 
in dem Argon-Gas aufweisen, gelangen sie nach Absenken des 
5 hohen Argongas-Drucks auch unterschiedlich schnell vom Vorrat 
zum SiC-Keimkristall . Vor dem SiC-Keimkristall bildet sich 
dann eine SiC-Gasphase aus, deren SiOGasphasenkomponenten 
nicht in der thermodynamischen Gleichgewichtskonzentration 
vorliegen. Damit lauft die beginnende Kristallbildung jedoch 
10 wesentlich unkontrollierter ab als bei Bedingungen, die sich 
nahe am thermodynamischen Gleichgewicht bewegen. Eine kon- 
trollierte Beeinf lussung des Ankeimens ist dann nicht mog- 
lich. 

15 Besondere Ausgestaltungen des erf indungsgemafien Verfahrens 
ergeben sich aus den abhangigen Unteranspruchen. 

Vorteilhaft ist eine Ausgestaltung des Verfahrens, bei der 
die SiC-Gasphase, die sich am SiC-Keimkristall ausbildet, 

20 wahrend der Startphase, und insbesondere wahrend der Aufheiz- 
phase, so eingestellt wird, daJS sie eine fur ein beginnendes 
Kristallwachstum auf dem SiC-Keimkristall erf orderliche Min- 
destkonzentration an SiC-Gasphasenkomponenten aufweist. Diese 
Einstellung kann dabei insbesondere tiber einen entsprechenden 

25 Temperaturverlauf innerhalb des Tiegels erreicht werden. Vor- 
zugsweise werden dazu der Vorrat aus festem SiC und der SiC- 
Keimkristall auf verschiedene Temperatur gebracht, so daJJ 
sich ein geringer Temperaturgradient mit einem Temperatur- 
gefalle zum SiC-Keimkristall hin einstellt. 

30 

Am SiC-Keimkristall stellt sich dann eine leicht tibersattigte 
Konzentration der SiC-Gasphasenkomponenten ein. Dadurch wird 
einerseits ein unkontrolliertes Abdampfen insbesondere von 
Silicium aus dem SiC-Keimkristall verhindert und andererseits 
35 ein Aufwachsen von kristallinem Material auf dem SiC-Keimkri- 
stall mit einer hohen Wachstumsrate unterdrtickt. Die geringe 
Obersattigung bewirkt lediglich ein schwaches Ankeimen auf 
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dem SiC-Keimkristall. Durch diese Mailnahme wird somit das be- 
reits wahrend der Aufheizphase erwiinschte Ankeimen zusatzlich 
unterstiitzt. 

5 Besonders gunstig ist es, wenn ein Temperaturgradient zwi- 
schen dem Vorratsbereich mit dem Vorrat aus festem SiC und 
dem SiC-Keimkristall auf einen Wert von hochstens 20°C/cm 
eingestellt wird. Da wahrend der Aufheizphase lediglich ein 
Ankeimen am SiC-Keimkristall in Gang gesetzt werden soil, ist 
10 fur die SiC-Gasphasenkomponenten nur eine geringe Transport- 
rate hin zum SiC-Keimkristall erf orderlich . 

Dies kann man beispielsweise uber eine sehr niedrige Tempe- 
raturdif f erenz zwischen dem SiC-Vorrat und dem SiC-Keimkri- 

15 stall erreichen. Gunstig fur die prozefltechnische Handhab- 
barkeit und die Reproduzierbarkeit ist es, wenn eine groiiere 
Temperaturdif ferenz zwischen dem SiC-Vorrat und dem SiC-Keim- 
kristall eingestellt wird und der der Gasflufi der SiC-Gaspha- 
senkomponenten dann Uber konstruktive Mafinahmen im Tiegel, 

20 die die Dif fusionsgeschwindigkeit reduzieren und/oder den 
Stromungswiderstand erhohen, wieder abgebremst wird* Mit 
beiden Methoden erhalt man die gewunschte niedrige Transport- 
rate. 

25 Die Einstellung des gewunschten Temperaturgradienten zwischen 
dem Vorratsbereich und dem Kristallbereich kann gegebenen- 
falls uber eine zweigeteilte und getrennt steuerbare Heizein- 
richtung, die sich auJJerhalb des Tiegels befindet, erfolgen. 
Bei Bedarf kann die Heizeinrichtung auch mehr als zwei sepa- 

30 rate Teilheizeinrichtungen umfassen. Damit lalit sich der 

Temperaturverlauf in der Tiegelinnenzone dann exakt steuern. 
Die Heizeinrichtung kann dabei vorzugsweise induktiv, jedoch 
auch als Widerstandsheizung ausgebildet sein. 

35 Vorteilhaft ist eine weitere Aus ftihrungs form, bei der die 

Aufheizgeschwindigkeit wahrend der Aufheizphase ausgehend von 
einem Anfangswert verandert, insbesondere reduziert wird* Der 
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Anfangswert der Aufheizgeschwindigkeit kann dabei bis zu 
20°C/min betragen. Besonders vorteilhaft ist es, wenn die 
Aufheizgeschwindigkeit um so niedriger eingestellt wird, je 
mehr sich die Temperatur in der Tiegelinnenzone an die 
5 letztendlich einzustellende Zuchtungstemperatur annahert. 
Gegen Ende der Aufheizphase kann die Aufheizgeschwindigkeit 
dabei insbesondere nur noch einen Wert von hochstens 
10°C/min, vorzugsweise von hochstens l°C/min betragen. 

10 In einer weiteren gunstigen Variante wird die Aufheizge- 
schwindigkeit ausgehend von dem Anfangswert deshalb schritt- 
weise mit zunehmender Dauer der Aufheizphase reduziert. Durch 
dieses langsame und insbesondere kontrollierte Annahern der 
Temperatur an die zuchtungstemperatur erreicht man, dafl die 

15 sich am SiC-Keimkristall einstellende SiOGasphase zu jedera 
Zeitpunkt der Aufheizphase fast im thermodynamischen Gleich- 
gewicht mit dem SiC-Keimkristall befindet. Die Abweichung vom 
thermodynamischen Gleichgewicht ist dabei gerade so groll, dali 
der erwunschte AnkeimprozeJi zustande kommt. Eine Storung die- 

20 ser Verhaltnisse durch eine etwaige starke Druckveranderung 
im Tiegel findet insbesondere gegen Ende der Aufheizphase 
nicht mehr statt. Der Zuchtungsdruck wird namlich ublicher- 
weise zu Beginn der Aufheizphase Oder auch schon vorher durch 
entsprechendes BefUllen des evakuierten Tiegels mit dem 

25 Schutzgas eingestellt. 

Es ist jedoch auch mbglich, die Aufheizgeschwindigkeit aus- 
gehend von dem Anfangswert kontinuierlich zu reduzieren. Dies 
kann dann entweder mit einem konstanten Gradienten der Auf- 

30 heizgeschwindigkeit oder nach einem anderen beliebigen, fur 
die Abnahme der Aufheizgeschwindigkeit vorgegebenen Verlauf 
erfolgen. Generell ist es giinstig, die Aufheizgeschwindigkeit 
umso starker zu reduzieren, je mehr sich die Temperatur in 
der Tiegelinnenzone der endgiiltigen Zuchtungstemperatur an- 

35 nahert. 
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Bevorzugt ist eine weitere Ausf iihrungsf orm des Verfahrens, 
bei der der gewiinschte Zuchtungsdruck durch ein Beftillen mit 
mindestens einem der Schutzgase Argon (Ar) /Helium (He) und 
Wasserstoff (H 2 ) eingestellt wird. Wasserstoff ist in diesem 
5 Zusammenhang ebenfalls als Schutzgas zu interpretieren. Der 
Zuchtungsdruck wird vorzugsweise auf einen Wert zwischen 1 
und 20 mbar eingestellt. Dies wird durch eine entsprechende 
Steuerung der in den Tiegel eingeleiteten Gasmenge erreicht. 
Bei der Zuchtung von a-SiC ist es gunstig, wenn der Zttch- 
10 tungsdruck eingestellt wird, bevor die Temperatur im Tiegel 
einen Wert von 1800°C, insbesondere von 1600°C uberschreitet . 
Ansonsten ist jeder beliebige Zeitpunkt wahrend der Start- 
phase prinzipiell zur Einstellung des Zuchtungsdrucks ge- 
eignet • 

15 

Bis zu der genannten Temperatur von 1800°C ist die Sublima- 
tionsrate des Siliciumcarbids im Vorrat und am Keimkristall 
selbst im Vakuum oder bei einem nur sehr niedrigen Druck 
praktisch vernachlassigbar . Bis zu dieser Temperatur bildet 

20 sich somit noch keine nennenswerte SiC-Gasphase, so daii auch 
einem thermodynamischen Gleichgewicht zwischen der SiC-Gas- 
phase und dem SiOKeimkristall noch keine entscheidende Be- 
deutung zukommt. Da die Sublimationsrate im Vakuum ab einer 
Temperatur von etwa 1600°C langsam zu steigen beginnt, kann 

25 es vorteilhaft sein, den Zuchtungsdruck bereits vor Erreichen 
von 1600°C einzustellen. 

Als bevorzugte, im Verlauf der Aufheizphase einzustellende 
Ziichtungstemperatur kommt ein Wert zwischen 2100°C und 2300°C 

30 in Frage. Dieser Bereich der Ziichtungstemperatur ist in 

erster Linie fur die Zuchtung von a-SiC gunstig. {3-SiC wird 
dagegen ublicherweise bei einer niedrigeren Temperatur in der 
Groiienordnung von etwa 1800°C gezlichtet. Da in der Tiegel- 
innenzone ein gewisser Temperaturverlauf mit zum Teil unter- 

35 schiedlichen Temperaturwerten in den jeweiligen Tiegelberei- 
chen, beispielsweise im Vorrats- und im Kristallbereich, vor- 
liegt, wird unter der Ziichtungstemperatur in diesem Zusammen- 
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hang eine uber die Tiegelinnenzone gemittelte Temperatur 

verstanden. 

■/ 

Bei einer weiteren bevorzugten Variante wird die Zwischen- 
5 temperatur, auf die der Tiegel wahrend der Startphase erhitzt 
wird, auf einen Wert zwischen 1000°C und 1400°C eingestellt. 

Bevorzugte Ausfuhrungsbeispiele werden nunmehr anhand der 
Zeichnung naher erlautert. Zur Verdeutlichung ist die Zeich- 
10 nung nicht maJJstablich ausgefiihrt, und gewisse Merkmale sind 
schematisiert dargestellt. Im einzelnen zeigen: 

Figur 1 eine Vorrichtung zur Sublimationsziichtung eines SiC- 
Einkristalls mit Mitteln zur Temperatur- und Druck- 
15 einstellung und 

Figur 2 ein Diagramm mit einem Temperatur- und Druckverlauf 
wahrend deiner Startphase der Sublimationsziichtung. 

Einander entsprechende Teile sind in den Figuren 1 und 2 mit 
20 denselben Bezugszeichen versehen. 

In Figur 1 ist eine Vorrichtung 100 zur Sublimationsziichtung 
eines SiC-Einkristalls 32, der insbesondere in Form eines 
Volumeneinkristalls aus a-SiC auf einem SiC-Keimkristall 31 
25 aufwachst, in Schnittdarstellung gezeigt. Die Vorrichtung 100 
umfaflt einen Tiegel 10 mit einer Tiegelinnenzone 11, die 
einen Vorratsbereich 12 und einen gegenUberliegenden Kri- 
stallbereich 13 enthalt. 

30 In dem Vorratsbereich 12 befindet sich ein Vorrat aus festem 
SiC 30, das sowohl aus einem kompakten SiOMaterialblock, 
insbesondere aus gesintertem SiC, oder auch aus pulverformi- 
gem, polykristallinem SiC bestehen kann. In dem Kristall- 
bereich 13 ist ein SiC-Keimkristall 31 angeordnet, auf den 

35 der SiC-Einkristall 32 wahrend der Sublimationszuchtung auf- 
wachst, Eine momentane Wachstumsgrenze wird als Kristallisa- 
tionsoberf lache 33 bezeichnet. Diese befindet sich zu Beginn 
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des Sublimationsprozesses noch an einer Oberflache des SiC- 
Keimkristalls 31. Spater stellt sie dann jeweils die Ober- 
flache des aufwachsenden SiC-Einkristalls 32 dar, an dem das 
Kristallwachstum stattf indet . 

5 

Aufierhalb des Tiegels 10 befindet sich eine Heizeinrichtung 
16, die im Ausfuhrungsbeispiel von Figur 1 zweiteilig aus- 
gebildet ist. Sie besteht aus einer ersten und zweiten Teil- 
heizeinrichtung 16a bzw. 16b. Uber die Heizeinrichtung 16 
10 lafit sich die Tiegelinnenzone 11 erhitzen, so dafi das feste 
SiC 30 des Vorrats sublimiert und in eine SiC-Gasphase mit 
SiC-Gasphasenkomponenten uberfuhrt wird. 

Durch einen Diffusions- und einen Konvektionsprozefi werden 
15 die SiC-Gasphasenkomponenten dann vom Vorratsbereich 12 zum 
Kristallbereich 13 transportiert . Dort wird ein Teil der SiC- 
Gasphasenkomponenten als aufwachsender SiC-Einkristall 32 auf 
dem SiC-Keimkristall 31 abgeschieden. Um den Transport und 
das Kristallwachstum zu untersttttzen, wird Uber die Heizein- 
20 richtung 16 ein leichtes Temperaturgef alle von etwa 5°C 
zwischen dem Vorratsbereich 12 und dem Kristallbereich 13 
eingestellt. Die zweiteilige Ausfiihrung der Heizeinrichtung 
16 eignet sich ftir die Einstellung eines solchen Temperatur- 
gradienten besonders gut. 

25 

Ein weiterer wichtiger Parameter fttr den Zuchtungsprozefi ist 
der in der Tiegelinnenzone 11 herrschende Druck. Die Vorrich- 
tung 100 enthalt deshalb auch Evakuierungsmittel 40 sowie 
GaszufUhrungsmittel 41, die Uber eine Zu-/Ableitung 42 mit 
30 einem vakuumfesten Gefafi 20, in dem sich der Tiegel 10 be- 
findet, verbunden sind. Da der Tiegel 10 nicht vollkommen 
dicht ist,^folgen die Druckverhaltnisse im Tiegel 10 denen im 
Inneren des vakuumfesten Gefafies 20. Der Druck im Tiegel 10 
lalit sich also Uber den im vakuumfesten Gefafi 20 einstellen. 

35 

Ober die Evakuierungsmittel 40 wird das vakuumfeste Gefafi 20 
und damit auch der Tiegel 10 evakuiert oder zumindest auf 
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eine Atmosphare mit einem sehr niedrigen Restdruck in der 
Grolienordnung von hochstens lCf 3 mbar gebracht. Die Evakuie- 
rung erfolgt ublicherweise, solange sich die gesamte Vor- 
richtung 100 noch auf Raumtemperatur befindet. Sie kann 
5 jedoch prinzipiell auch zu einem spateren Zeitpunkt durch- 
gefiihrt werden. Die Gaszufuhrungsmittel 41 ermoglichen dann 
ein Befullen des vakuumfesten Gefalies 20 und des Tiegels 10 
mit einem Schutzgas, im vorliegenden Fall mit Argon-Gas. Die 
dem vakuumfesten Gefafi 20 zugefiihrte und tiber die Gaszufiih- 
10 rungsmittel 41 steuerbare Gasmenge bestimmt dann den Druck in 
der Tiegelinnenzone 11. 

Mit der Heizeinrichtung 16, den Evakuierungsmitteln 40 sowie 
den Gaszuflihrungsmitteln 41 konnen die flir den Sublimations- 
prozeli relevanten Ziichtungsbedingungen, insbesondere eine 
entsprechende Ziichtungstemperatur Tl und ein entsprechender 
Zuchtungsdruck PI in der Tiegelinnenzone 11, eingestellt 
werden. Daruber hinaus lafit sich auch ein definiertes Tern- 
peraturgefalle innerhalb des Tiegels 10 einstellen. 

Fiir ein Kristallwachstum mit sehr hoher Qualitat ist nun die 
Kontrolle der Ziichtungsbedingungen nicht nur wahrend einer 
eigentlichen Ziichtungsphase 80, sondern auch schon vorher 
entscheidend. In Figur 2 ist daher ein Diagramm mit einem 
Temperaturverlauf 50 (durchgezogene Linie) und einem Druck- 
verlauf 60 (gestrichelte Linie) wahrend einer der Ziichtungs- 
phase 80 vorgeschalteten Startphase 70 dargestellt. In dem 
Diagramm sind auf der Abszisse eine Zeit t, auf der linken 
Ordinate eine (Tiegel-) Temperatur T und auf der rechten 
Ordinate ein (Tiegel-) Druck P jeweils in willkurlichen 
Einheiten aufgetragen. 

Die Startphase 70 beinhaltet insbesondere eine Aufheizphase 
71, wahrend der der Tiegel 10 auf seine endgiiltige Ziichtungs- 
35 temperatur Tl aufgeheizt wird. Ausgangspunkt der Aufheizphase 
71 ist eine Zwischentemperatur TO, die einen Wert von bei- 
spielsweise 1200°C annehmen kann. Die Zwischentemperatur TO 
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wird wahrend der Startphase 70 zu einem in dem Diagramm von 
Figur 2 nicht dargestellten fruheren Zeitpunkt eingestellt. 

Eine Aufheizgeschwindigkeit wird wahrend der Aufheizphase 71 
5 urn so starker reduziert, je naher sich die Temperatur T im 
Tiegel 10 der Zuchtungstemperatur Tl annahert. Der Tempera- 
turverlauf 50 enthalt deshalb wahrend der Aufheizphase 71 
Bereiche 51, 52, 53 und 54 mit jeweils zumindest annahernd 
konstanter Aufheizgeschwindigkeit. Im ersten Bereich 51 liegt 
10 die Aufheizgeschwindigkeit bei etwa 10°C/min, im zweiten 

Bereich 52 bei etwa 5°C/min, im dritten Bereich 53 bei etwa 
2°C/min und im vierten Bereich 54 bei etwa l°C/min. Eine 
andere StUckelung des Verlaufs der Aufheizgeschwindigkeit ist 
jedoch ebenso moglich. 

15 

Der neben dem Temperaturverlauf 50 ebenfalls eingetragene 
Druckverlauf 60 ist in dem Diagramm von Figur 2 mit gestri- 
chelter Linie dargestellt. Ausgangspunkt fur den Druckverlauf 
60 im Tiegel 10 ist ein Restdruck P0, der durch eine Evakuie- 

20 rung des vakuumfesten Gefafl 20 und des Tiegels 10 eingestellt 
wird. Die Evakuierung findet dabei zu einem im Diagramm nicht 
dargestellten Zeitpunkt statt, zu dem sich der Tiegel 10 noch 
auf Raumtemperatur befindet. Zu Beginn der Aufheizphase 71 
wird das vakuumfeste Gefafi 20 dann mit Argon-Gas befiillt, so 

25 dafi sich auch die Druckverhaltnisse im Tiegel 10 entsprechend 
verandern. Der Druck P im Tiegel 10 steigt dadurch vom Rest- 
druck P0 auf den ZUchtungsdruck PI, der dann fur die ver- 
bleibende Zeitdauer der Aufheizphase 71 und auch wahrend der 
anschliefienden Ztichtungsphase 80 im wesentlichen konstant 

30 gehalten wird. 

Entscheidend fur die Prozefifuhrung wahrend der Startphase 70 
ist zum einen das langsame Aufheizen auf die zuchtungstempe- 
ratur Tl mit schrittweise reduzierter Aufheizgeschwindigkeit 
35 sowie das Einstellen des Ziichtungsdrucks PI bereits wahrend 
der Aufheizphase 71. Damit setzt noch in der Aufheizphase 71 
ein leichtes Ankeimen am SiC-Keimkristall 31 ein. In der fol- 
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genden Zuchtungsphase 80 wachst der SiC-Einkristall 32 dann 
aufgrund dieser Mafinahme mit sehr guter Kristallqualitat auf 
den SiC-Keimkristall 31 auf. Das Ankeimen in der Aufheizphase 
71 fuhrt namlich zu einem besonders storungsf reien Obergang 
5 zwischen dem SiC-Keimkristall 31 und dem SiC-Einkristall 32. 

Die Vorrichtung 100 ist im Ausfuhrungsbeispiel von Figur 1 
nur zur Zuchtung eines einzigen SiC-Einkristalls 32 aus- 
gelegt. Dies bedeutet jedoch keine Einschrankung, denn die 
10 Vorrichtung 100 und das zugrunde liegende Verfahren lassen 
sich ohne weiteres auch fur eine Zuchtung mehrerer SiC-Ein- 
kristalle einsetzen. 

Der Polytyp des gezuchteten SiC-Einkristalls 32 ist prinzi- 
15 piell beliebig. Mit dem Verfahren lassen sich alle gangigen 
SiC-Polytypen wie z.B. 4H-SiC, 6'H-SiC oder 15R-SiC herstel- 
len. Auch kubisches SiC vom 3C-SiC-Polytyp kann gezUchtet 
werden. 

20 Wenn als SiC-Keimkristall 31 ein f ehlorientierter SiC-Keim- 
kristall mit einer stufenformig strukturierten Oberflache 
verwendet wird, kann sich dies ebenfalls gtinstig auf das 
Ankeimen auswirken. Die Stufen des f ehlorientierten SiC- 
Keimkristalls bieten namlich bevorzugte Ausgangspunkte fur 

25 den Ankeimprozefi, der dadurch definierter ablaufen kann. 
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Patentanspriiche 

1. Verfahren zur Sublimationsziichtung wenigstens eines SiC- 
Einkristalls (32), bei dem 

5 a) ein Vorrat aus festem SiC (30) in einen Vorratsbereich 
(12) eines Tiegels (10) und mindestens ein SiC-Keim- 
kristall (31) in mindestens einen Kristallbereich (13) 
des Tiegels (10) eingebracht werden, 

b) der Tiegel (10) wahrend einer Startphase (70) auf Zuch- 
10 tungsbedingungen gebracht wird, 

c) der SiOEinkristall (32) wahrend einer Ziichtungsphase 
(80) geziichtet wird, indem das feste SiC (30) des Vor- 
rats zumindest teilweise sublimiert und in eine SiC- 
Gasphase mit SiC-Gasphasenkomponenten uberflihrt wird, 

15 sowie die SiC-Gasphasenkomponenten zumindest teilweise 

zu dem SiC-Keimkristall (31) transportiert und dort als 
aufwachsender SiC-Einkristall (32) abgeschieden werden, 
dadurch gekennzeichnet, dafi der 
Tiegel (10) wahrend der Startphase (70) 
20 d) zunachst evakuiert und dann mit einem Schutzgas befullt 
wird, bis im Tiegel (10) ein Ziichtungsdruck (PI) er- 
reicht ist, sowie 
e) zunachst auf eine Zwischentemperatur (TO) und dann in 

einer Aufheizphase (71) ausgehend von der Zwischentempe- 
25 ratur (TO) mit einer Aufheizgeschwindigkeit von hoch- 

stens 20°C/min auf eine ZUchtungstemperatur (Tl) erhitzt 
wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch g e - 

30 kennzeichnet, dafi wahrend der Startphase (70) 
in der am SiC-Keimkristall (31) herrschenden SiC-Gasphase 
eine Mindestkonzentration an SiC-Gasphasenkomponenten ein- 
gestellt wird, ab der ein Kristallwachstum auf dem SiC-Keim- 
kristall (31) beginnt. 



35 



3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch 
gekennzeichnet, dafi wahrend der Aufheizphase 
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(71) zwischen dem Vorratsbereich (12) und dem SiC-Keimkri- 
stall (32) eine Temperaturgradient von hochstens 20°C/cm 
eingestellt wird. 

5 ' 4. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, 

dadurch gekennzeichnet, dafi die Auf- 
heizgeschwindigkeit wahrend der Aufheizphase (71) ausgehend 
von einem Anfangswert auf einen Wert von hochstens 10°C/min 
reduziert wird. 

10 

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch ge- 
kennzeichnet, dafi die Aufheizgeschwindigkeit 
wahrend der Aufheizphase (71) ausgehend von einem Anfangswert 
schrittweise reduziert wird. 

15 

6. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, 
dadurch gekennzeichnet, dafi der 
evakuierte Tiegel (10) mit mindestens einem der Schutzgase 
Argon, Helium und Wasserstoff befullt wird. 

20 

7 /Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, 
dadurch gekennzeichnet, dafi der 
Zuchtungsdruck (PI) auf einen Wert zwischen 1 und 20 mbar 
eingestellt wird. 

25 

8. Verfahren nach einem der vorhergehenden Ansprtiche, 
dadurch gekennzeichnet, dafi die 
Zuchtungstemperatur (Tl) auf einen Wert zwischen 2100°C und 
2300°C eingestellt wird. 

30 

9. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, 
dadurch gekennzeichnet, dafi der 
Tiegel (10) wahrend der Startphase (70) auf eine Zwischen- 
temperatur (TO) von zwischen 1000°C und 1400°C erhitzt wird. 
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